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(54) Hydrolysebestandig ausgerustete, transparente, biaxial orientierte Folie aus einem 
kristallisierbaren Thermoplasten und Verfahren zu ihrer Herstellung 



(57) Die Erfindung betrifft ein- oder mehrschichtige, 
transparente, biaxial orientierte und thermofixierte Fo- 
lie, die als Hauptbestandteil mindestens einen kristalli- 
sierbaren Thermoplasten, insbesondere einen Poly- 
ester, und daneben mindestens einen Hydrolysestabili- 
sator enthalten. Der Hydrolysestabilisator ist bevorzugt 
eine phenolischeVerbindung, ein Oxazolin und/oder ein 
monomeres oder polymeres Carbodiimid, gegebenen- 
falls kombiniert mit einem organischen Phosphit. Erwird 
bevorzugt in Form eines Masterbatches zugegeben. 
Die Folie zeigt einen geringen Schrumpf in Langs- und 



Querrichtung. Bei Einwirkung von Feuchtigkeit und 
Warme versprodet sie praktisch nicht und behalt ihre 
ReiBfestigkeit. Die zusatzliche Funktionalitat besteht 
bevorzugt darin, daB sie gegen UV-Strahlung stabili- 
siert, flammhemmend ausgerustet, auf einer Seite oder 
auf beiden Seiten beschichtet, siegelfahig und/oder co- 
rona- bzw. flammbehandelt ist. Die Folie wird allgemein 
durch Extrusion oder Coextrusion hergestellt, wobei der 
Hydrolysestabilisator in Form eines vorgetrockneten 
oder vorkristallisierten Masterbatches zugegeben wird. 
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[0001] Die Erfindung betrifft eine ein- oder mehrschichtioe transnamnta w -, 

d,e als Hauptbestandteil mindestens einen kristalSaSi TZ , !" Cnen,ierte Und thermofixi ^e Folie. 
* zur Herstellung der Folie und ihre Verwendung ^^oplasten enthalt. Sie betrifft ferner ein Verfahren 

» Schicht im wesentlichen aus einem ?olyethyienterephtha ZSS^ZS? W ° bei die matte 

und inerten Partikein besteht. Die PartLl bevorzugt u ?I£2S2Z^7SS; i, Sr Poiythyhmolykol 
aumcarbonat oder Bariumsulfat) haben meist einen Durch^ Ca| - 
betragt allgemein 3 bis 40 Gew.-% Basis- und/oder DeckschSt SZ It? k ^ Ante " der Deckscni ^t 
Pigmente oder Farbstoffe enthalten. Die durch SSSZ^X^^ Antioxidantien . "V-Absorber, 

« [0004] Die mehrschichtige, biaxial orienuerte und Z^J 9 f T 0berf,ache der Deckschicht ist beschreibbar. 
eine Schicht aus transparentem P^ZeZeX^aZZTe SST*- 98 "* 8 ^ ^ 1 465 973 umfaBt 
lyester. Der Oberflache der Copo.yeLih.ch ZnmnZ 2 ^ ^ ^ ebenfallS ^sparenten Copo- 
da6 die Folie beschreibbar wird. ' f6 V ° n Wa,Zen eme rauhe Struktur aufgepragt werden, so 

wesentlichen amorphen, iinearen Poster um aB ^ Die 1^2^ m" 6 Si69e,f * hi9e Sch,Cht 3US einem * 
mrtt.ere Durchmesser der Partikel groBer ist T^Z^TZll T o "T* WwW * Partike '' wobei der 
gebiidet, die das unervvunschte Blocken und Kte^n^ 

besser aufwicke.n und verarbeiten. Durch * , WahUon Partike.n I ™™** n "* in *™- Of ^.ie laBt sich dadurch 
» den in den Beispie.en angegebenen Konzent^ on ™ ^ ^1^^' ?!T DUrChmeSSera,SdieSie 9 elsch « htu ^ 
nahtfestigkeit der gesiegelten Folie bei 1 « 2 tonl p S,e ^'verhalten der Folie verschlechtert. Die Siegel- 
mm Folienbreite). ^ ° " e9, emem Bere,ch von 63 »* 120 N/m (0,97 N/15 mm bis 1,8 W15 

' kann aus einem Copolyester mil Einhaiten La la Jh».S^ ^ 9 ""s^™* 6 " Die aiegdfahiga Oecksahieht 

Beading J Fofe SSSSSSMSJ^TfT ^ * 

messen. Fur eine 11 um dicke Sieaelschieht wirH ^ c euun 9 sve '/ 1alten - Die Siegelnahtfestigkeit wird bei 140 °C ge- 

Nachteiiigander^ 

= . Die Folie ist damit nur sehr eingeschranki Z ve^enden " ° * Sle9e,fah ' 9e D6CkSChiCht nicht mehr 
' Kge^ 

auch auf die bereits extrudierte Folie a^gebrac^ K,ese, 9 e, P a ™e»- Die Partikel konnen 

selgel-Dispersion. Hierdurch so., die Frt!7^ ^SSSS^^l "* "* W ^ en Kie " 

»^rr»ssssr mm) " Fflr eine 3 dicke 

Decks^tundelS^ 

aufgebaut sain, wobei die innere SS^^SS^^^^ einer oder mehreren Schichten 
bi.de. dann die zweite, nicht siegelfahige iCSS^SlES^ * * D ' e andere (au8ere > Schicht 

mrt Einheiten aus Isophthalsaure und TereSSe be^ZTS 9e °^ ch,cht kann a «* "ier aus Copolyestem 
tike.. Die Fo.ie enthalt auBerdem nih SS ^^tet ei en uSb 1 emh5lt ^ ^ A ^'ockpar- 

bis 10 Gew,% enthalten ist. Als UV-AbsoS TZ^ ^^: "^ 88 ^^^^^^ 
Durchmesser von weniaer a, s 2m „ m Z IZZ" , ° der ^ndioxid-Partikel mit einem mittleren 

hande Beachbhlung a„a flem CocoJesKr 1» n »aaa),™baa, <to aul wanigst.n, einer ^ ^ 
achiatoen Monon, ens „. die 2ur eildu™ von pT..,!,m 9 . T * ^"anaationsprodukl »«" »er- 
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[0010] In der DE-A 23 46 787 sind unter anderem schwer entflammbare Folien aus linearen Polyestern, die mit 
Carboxyphosphinsauren rnodifiziert sind, offenbart. Die Herstellung dieser Folien ist jedoch mit einer Reihe von Pro- 
blemen verbunden . So ist der Rohstoff sehr hydrolyseempfindlich und muB sehr gut vorgetrocknet werden. Beim Trock- 
nen des Rohstoff es mit Trocknern, die dem Stand der Technik entsprechen, verklebt er, so daB nur unter schwierigsten 
Bedingungen eine Folie herstellbar ist. Die unter extremen, unwirtschaftlichen Bedingungen hergestellten Folien ver- 
sprdden zudem bei zudem bei Temperaturbelastung. Die mechanischen Eigenschaften gehen dabei so stark zuruck, 
daB die Folie unbrauchbar wird. Bereits nach 48 h Temperaturbelastung tritt diese Versprodung auf . 
[001 1] Die Folien aus dem Stand der Technik sind allgemein nicht ausreichend bestandig gegen die Einwirkung von 
waBrigen Medien, so daB sie bzw. die daraus hergestellten Artikel sich nicht fur Anwendungen eignen, bei denen sie 
mit Feuchtigkeit oder Wasser in Beruhrung kommen. Auch in diesem Fall verschlechtern sich die mechanischen Ei- 
genschaften, so daB die Folien dadurch vollig unbrauchbar werden konnen. 

[0012] Es bestand daher die Aufgabe, eine transparente, biaxial orientierte und thermofixierte Folie bereitzustellen, 
die gute mechanische und optische Eigenschaften aufweist. einen niedrigen Schrumpf hat, keine Versprodung nach 
Temperaturbelastung zeigt, wirtschaftlich herstellbar und moglichst bestandig gegen Wasser oder Feuchtigkeit ist. 
[0013] Gefunden wurde nunmehr, daB sich diese Aufgabe durch Einarbeiten mindestens eines Hydrolysestabilisa- 
tors losen laBt. EinbuBen bei den optischen und mechanischen Eigenschaften der Folie treten uberraschenderweise 
nicht auf. 

[0014] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demnach eine ein- oder mehrschlchtige, transparente, biaxial 
orientierte Folie, die als Hauptbestandteil mindestens einen kristallisierbaren Thermoplasten enthalt und dadurch ge- 
kennzeichnet ist, daB sie mindestens einen Hydrolysestabilisator enthalt. 

[0015] Als Hydrolysestabilisatoren wirksam sind zum einen Verbindungen, die die Hydrolyse von Esterbindungen 
unterdriicken oder verlangsamen. Das sind beispielsweise phenolische Stabilisatoren. Dazu gehoren sterisch gehin- 
derte Phenole, Thio-bisphenoie, Alkyiiden-bisphenole, Alkylphenole, Hydroxybenzylverbindungen, Acyl-amino-phe- 
nole und Hydroxyphenyipropionate (insbesondere (3,5-Di-terf.-butyl-4-hydroxy-phenyl)-propionsaureester des Pen- 
taerythrits oder des 1 -Octadecanols, erhaltlich unter der Bezeichnung ® Irganox von Ciba Specialty Chemicals). Diese 
Verbindungen sind beispielsweise beschrieben in der Monographie "Kunststoffadditive" von Gachter und Muller, 2. 
Auf I., Cart Hanser Veiiag. Der Anteil der phenolischen Stabilisatoren betragt allgemein 0,1 bis 8,0 Gew.-%, bevorzugt 
0,2 bis 5,0 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht der Folie bzw. der damit ausgerusteten Schicht (im Fall der 
mehrschichtigen Folie). 

[0016] Die genannten phenolischen Stabilisatoren werden vorzugsweise kombiniert mit organischen Phosphiten, 
insbesondere mit Triarylphosphiten (erhaltlich beispielsweise unter der Bezeichnung® Irgafos 168 von Ciba Specialty 
Chemicals). Diese sind in der Lage, Peroxide abzubauen und wirken damit als Sekundarstabilisatoren. Das Gewichts- . 
verhaltnis von phenolischen Stabilisatoren zu organischen Phosphiten betragt dabei allgemein 10 : 90 bis 90 : 10. 
Mischungen von primaren und sekundaren Hydrolysestabilisatoren sind ebenfails kommerziell erhaltlich, beispielswei- 
se unter den Bezeichnungen ® Irganox B 561 oder <§> Irganox B 225. 

[0017] Als Hydrolysestabilisatoren wirksam sind zum anderen Verbindungen, die bereits durch Hydrolyse gebroche- 
ne Bindungen wiederherstellen konnen. Um aus einer Hydroxy- und einer Carboxygruppe wieder eine Esterbindung 
herzustellen, eignen sich unter anderen monomere oder polymere Carbodiimide (speziell Dicyclohexylcarbodiimid 
oder aromatische polymere Carbodiimide, wobei von den polymeren Carbodiimiden solche mit einem Molekulargewicht 
von 2.000 bis 50.000, erhaltlich unter der Bezeichnung® Stabaxol P von Rhein Chemie GmbH, Mannheim, besonders 
bevorzugt sind) geeignet , daneben auch Oxazoline. Der Anteil dieser Verbindungen betragt allgemein 0, 1 bis 5,0 Gew.- 
%, bevorzugt 0,2 bis 3,0 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht der einschichtigen Folie bzw. der damrt ausgeru- 
steten Schicht der mehrschichtigen Folie. 

[0018] Eine bevorzugte erfindungsgemaBe Folie enthalt sowohl Verbindungen, die die Hydrolysegeschwindigkeit 
herabsetzen, als auch Verbindungen, die Esterbindungen wiederherstellen konnen. Sie ist besonders resistent gegen 
Feuchtigkeit oder Wasser. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform enthalt die Folie demgemaB 0,1 bis 5 Gew.-% an 
polymeren aromatischen Carbodiimiden und 0,1 bis 5 Gew.-% eines Blends aus 30 bis 90 Gew.-% eines organischen 
Phosphits (insbesondere eines Triarylphosphits) und 70 bis 10 Gew.-% eines Hydroxyphenylpropionats. 
[0019] Der Anteil ailer Hydrolysestabilisatoren zusammen betragt allgemein 0,2 bis 1 6,0 Gew.-%, bevorzugt 0,5 bis 
1 4,0 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht der Folie bzw. der betreffenden Schicht der mehrschichtigen Folie. 
[0020] Anders als UV-Stabilisatoren zeigen die Hydrolysestabilisatoren bei einer Wellenlange von 380 bis 400 nm 
praktisch koine oder nur eine vergleichsweise geringe Absorption. 

[0021] Die erfindungsgemaBe Folie zeigt gute mechanische Eigenschaften. Dazu zahlen unter anderem ein hoher 
E-Modul (in Langsrichtung = Maschinenrichtung (MD) groBer als 3.500 N/mm 2 , bevorzugt groBer als 3.800 N/mm 2 ; in 
Querrichtung (TD) groBer als 4.200 N/mm 2 , bevorzugt groBer als 4.500 N/mm 2 ; jeweils bestimmt gemaB ISO 527-1 -2) 
sowie gute ReiBfestigkeitswerte (in MD mehr als 100 N/mm 2 , in TD mehr als 180 N/mm 2 ). 

[0022] Der Schrumpf laBt sich durch entsprechende Wahl der Fixiertemperatur und der Rahmengeometrie uber * 
einen weiten Bereich von 0 bis etwa 5 % in Langs- und Querrichtung einstellen. Bevorzugt zeigt die Folie einen niedrigen 
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Schrumpfwerte konnen uber das HersXeS^^2 ™* rt ^ ^ ^ 150 ° C erhi,zt wurde (DIN 40 634). Diese 
reich, werden. Bei der OfMineUTeh^ OfMine-Nachbehand.ung er- 

HerstellprozeB kann der Schrumpf durch Einstelluno der Thermit* M ' nUten lang wir d. Beim 

"> von 5 bis 350 m besonders bevorzugt von 1 oTXjrT 9 ™" ^ V °" 1 biS 500 bevo ™9' 

oder thermisch abgebaut werden (^httrocknem), getrocknet werden ohne da!3 die Rohstoffe verkleben 

tern. Polyethylenterephthalat-Folien ohne Hydror s este^l r .n I e ° ea \ Um,uftofen ™ unwesentlicb verschlech- 
[0028] Die erfindungsgemaBe Folie enthXTs HaShS 1 , " d ' 6Se Anforde ™9en nicht. 
dere einen knstallisleLren Polyestr T^oW^G^T T," Thermoplasten, insbeson- 

* sind beispielsweise Po.yethylenLeph.hataUPm ^*^ e ^«*»**™ bzw. teilkrista.line (Co-)Polyester 
benzo.modfriziertes Polyethylent^a,^ iS^SSS^T^ ^ P ^-"*«P*thalat PBT,, bi- 
benzolmodfriziertes PotUylennapWh^ Po.ybuty, e nterephthalat (PBTBB) und bi- 

Polyethylenterephthalat (PETBB) bevorzugt sind ^^thylenterephthalat (PET) und bibenzolmodifiziertes 

X2*X^^ kristaHisierbare Ho . 

anten von kristallisierbaren Thermoplasten verstanden werden S *** 3 lsierbares Rez y k,at oder andere Vari- 
[0030J Zur Herstellung von kristallisierbaren, thermoDlastisehpn ir n \ Dn u . 

ren, wie Dime.hylterephthalat (DMT), EthylenS^wSSlS k ° nnen " eben den Hauptmonome- 
Benzoldicarbonsaure und/ oder NaDhthaHn > f^£ Pr ° P ^ glyko1 < PG )^ Butan-1 ,4-diol, Terephthalsaure (TA) 
und/oder tran^ ,^^2^H^^A ^cZT ,SOphthaba - <™> und/ odeS 
[0031] Die Standardviskositat SV iDrn h« d . ^ , c/f-CHDM) verwendet werden. 

zugsweise zwischen 700 und 900 ^ylenterephthalats liegt allgemein zwischen 600 und 1 .000, vor- 

S^^^^ ™e s,d kristalHsierbare The, 

130 °C (bestimmt durch Differential Scanning CatoZet^DSnL • / ^lasubergangstemperatur Tg von 65 bis 
einerDichtevon1,10bis1,45(bestimr^gemS 

20und65%. 9 D,N53479)undeinerKr,stall 'nitatzwischen5und65%,vorzugsweise 

52- W^SF" (96meSSen D ' N 53466 > ^ «en 0,75 und t,0 kg/dn., bevor2ugt 2wjschen 

— — -pen.eationschro.a- 
[0035] -Hauptbestandtei." heiOt ^7ZrZ^TJ^ T k^™ 9 ' 2W,SChen 2 '° Und 3 ' 5 - 

schen 50 und 99 Gew,%, b-on^^^^^^"^?" bevorzugt zwi- 

samtgewicht der Folie bzw. das Gesamtgewicht dlrTchichfi d« IS n ' ^ ,eWe, ' fe be2 ° 9en auf das ^ 
Hydr 0l y S e S tabilisator weitere, fur biaxial Lnbert^sTrllT , \?t reS, " Chen An,ei ' e k6nnen nebe " 
[0036] Dio erfindungsgemaBe P^y^o^biS^ ? ^ Addit ' Ve ausmach *n. 

meh^chichtigen Ausfuhrungsform hT2?S22^ '° W ° h ' ein " a,s auch -ehrBchichtig sein. In dor 
gegebenenfa.ls mindestens'einer iS2^S2S Z T^' «~ DeCkSChfcht «" 

A-B-C Aufbau bevorzugt ist Fur diese Aus^Ohmnal^ i t '"sbesondere ein dreischichtiger A-B-A oder 

schicht eine ahnliche iHjBnJwZ^SSZSTp^ da6 das ^Vethylenterephthalat der Kem- 

schich, angrenz, (angrenzen) Pofyethy.enterephthalat der Deckschicht(en). die an die Kem- 

[0037] '-^-nderen^^ 
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schichtigen Folie auch aus einem Polyethylennaphthalat-Homopolymeren oder aus Polyethylenterephthalat/Polyethy- 
lennaphthalat-Copolymeren oder einem Compound bestehen. In dieser Ausfuhrungsform haben die Thermoplaste der 
Deckschichten ebenfalls ahniiche Standardviskositaten wie das Polyethylenterephthalat der Kernschicht. 
[0038] In der mehrschichtigen Ausfuhrungsform sind der oder die Hydrolysestabilisatoren vorzugsweise in der Ba- 
5 sisschicht enthalten. Jedoch konnen nach Bedarf auch die Deckschichten und/oder eventuell vorhandene Zwischen- 
schichten mit Hydrolysestabilisatoren in der fur die Monofolie angegebenen Konzentration ausgerustet sein. Anders 
als in der einschichtigen Ausfuhrungsform bezieht sich hier die Konzentration der Stabiiisatoren auf das Gewicht der 
ausgerusteten Schicht. 

[0039] Die Lichttransmission L, gemessen nach ASTM D 1 003, betragt mehr als 80% : vorzugsweise mehr als 82% 
io und die Trubung der Folie, gemessen nach ASTM D 1003, betragt weniger als 30%, vorzugsweise weniger als 25%, 
was angesichts der erreichten Hydrolysestabilitat uberraschend gut ist. 

[0040] Des weiteren ist die erfindungsgemaBe Folie ohne Umweltbelastung rezyklierbar, wobei die aus dem Rezyklat 
hergestellte Folie praktisch keine Verschlechtemng in den optischen Eigenschaften (insbesondere beim Gelbwert) 
oder den mechanischen Eigenschaften gegenuber einer aus neuen Ausgangsmaterialien hergestellten zeigt. 

15 [0041] Basisschicht und/oder Deckschicht(en) konnen neben dem/den Hydrolysestabilisatoren und den bisher be- 
schriebenen Additiven zusatzlich weitere ubliche Additive, wie Fullstoffe und Antiblockmittel, enthalten. Sie werden 
zweckmaftig dem Polymer bzw. der Polymermischung bereits vor dem Aufschmelzen zugesetzt. 
[0042] Als Additive konnen auch Mischungen von zwei und mehr verschiedenen Antiblockmitteln oder Mischungen 
von Antiblockmitteln gleicher Zusammensetzung, aber unterschiedlicher ParlikelgroGe, gewahlt werden. Die Partikel 

20 konnen den einzelnen Schichten in den ublichen Anteilen, z.B. als giykolische Dispersion, wahrend der Polykonden- 
sation oderiiber Masterbatche bei der Extrusion zugegeben werden. Als besonders geeignet haben sich Pigmentan- 
teile von 0,0001 bis 10,0 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der Deckschichten, erwiesen. 

[0043] Fur bestimmte Anwendungen kann es zweckmaGig sein, die Oberflache der Folie durch Behandlung mit 
Sauren chemisch vorzubehandeln. Fur diese sogenannte Atzhaftvermittlung eignen sich insbesondere Trichloressig- 
25 saure, Dichloressigsaure oder FluBsaure, die fur eine kurze Zeit (zwischen 5 und 120 Sekunden) auf die Oberflache 
einwirken und dann mittels Luftmesser wieder entfernt werden. Dadurch erhalt die Folie eine sehr reaktive, amorphe 
Oberflache. 

[0044] Die erfindungsgemaGe Folie kann mindestens eine weitere Funktionalitat aufweisen. Die zusatzliche Funk- 
tionalitat besteht vorzugsweise darin, daB die Folie gegen UV-Strahlung stabilisiert, flammhemmend ausgerustet, auf 

30 einer oder auf beiden Seiten beschichtet, siegelfahig und/oder corona- oder flammbehandelt ist. 

[0045] So kann die erfindungsgemaGe Folie auf einer oder beiden Seiten beschichtet sein. Die Beschichtung hat 
dabei auf der fertigen Folie allgemein eine Dicke von 5 bis 100 nm, bevorzugt 20 bis 70 nm, insbesondere 30 bis 50 
nm. Sie wird bevorzugt In-line aufgebracht, d.h. wahrend des Folienherstellprozesses, zweckmaBigerweise vor der 
Querverstreckung. Besonders bevorzugt ist die Aufbringung mittels des "Reverse gravure-roll coating u -Verfahrens, bei 

35 dem sich die Beschichtung auGerst homogen in der genannten Schichtdicke auftragen laBt. Die Beschichtungen wer- 
den - bevorzugt waGrig - als Losungen, Suspensionen oder Dispersionen aufgetragen, urn der Folienoberflache zu- 
satzliche Funktionalitaten der eingangs genannten Art zu verleihen. Beispiele fur Stoffe oder Zusammensetzungen, 
die zusatzliche Funktionalitat verleihen, sind Acrylate (siehe WO 94/13476), Ethylvinylalkohole, PVDC, Wasserglas 
(Na 2 Si0 4 ), hydrophile Polyester (5-Nasulfoisophthalsaurehaltige PET/I PA-Polyester wie in den EP-A 144 878 oder 

& US-A 4 252 885 genannt), Copolymere mit Vinylacetat-Einheiten (siehe WO 94/1 3481 ), Polyvinylacetate, Polyuretha- 
ne, Alkali- oder Erdalkalisalze von (C 10 -C 18 )Fettsauren, Copolymere mit Einheiten aus Butadien und Acrylnitril, Me- 
thylmethacrylat, Methacrylsaure und/oder Acrylsaure und/oder deren Ester. Die Stoffe oder Zusammensetzungen, die 
die zusatzliche Funktionalitat verleihen, konnen die ublichen Additive, wie Antiblockmittel und/oder pH-Stabilisatoren, 
in Mengen von 0,05 bis 5 Gew.-%, vorzugsweise von 0,1 bis 3 Gew.-% enthalten. 

^5 [0046] Die genannten Stoffe Oder Zusammensetzungen werden als verdunnte, vorzugsweise waBrige Losung, Emul- 
sion oder Dispersion auf eine Oder beide Seiten der Folie aufgebracht. AnschlieBend wird das Losungsmitte! entfernt. 
Werden die Beschichtungen In-line vor der Querstreckung aufgebracht, reicht gewohnlich die Temperalurbehandlung 
vor der Querstreckung aus. urn das Losungsmittel zu verfluchtigen und die Beschichtung zu trocknen. Die getrockneten 
Beschichtungen haben dann Schichtdicken von 5 bis 100 nm, bevorzugt 20 bis 70 nm, insbesondere 30 bis 50 nm. 

50 [0047] Die erfindungsgemaGe Folie kann auch UV-stabil ausgerustet sein. Licht, insbesondere der ultraviolette Anteil 
der Sonnenstrahlung, d. h. der Wellenlangenbereich von 280 bis 400 nm, induziert bei Thermoplasten Abbauvorgange, 
als dcren Folge sich nicht nur das visucllc Erscheinungsbild durch cintretendc Farbanderung bzw. Vergilbung andert, 
sondern durch die auch die mechanischphysikalischen Eigenschaften der Folien aus den Thermoplasten auBerst ne- 
gativ beeinfluGt werden. Die Unterbindung dieser photooxidativen Abbauvorgange ist von erheblicher technischer und 

55 wirtschaftlicher Bedeutung, da andernfalls die Anwendungsmoglichkeiten von zahlreichen Thermoplasten drastisch 
eingeschrankt sind. Polyethylenterephthalate beginnen beispieisweise schon unterhalb von 360 nm UV-Licht zu ab- 
sorbieren, ihre Absorption nimmt unterhalb von 320 nm beachtlich zu und ist unterhalb von 300 nm sehr ausgepragt. 
Die maximale Absorption liegt im Bereich zwischen 280 und 300 nm. In Gegenwart von Sauerstoff werden hauptsach- 
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rnussen noch Oxidationsreaklionen in Erwagung gezoqen werden di > nh! o . " Ph0t ° ,ySe der Ester 9 ru PP*n 
Kohiendioxid zur Folge habe, Die PhotooxLion von^oVe Zen^a^T\V^ * Bi,dUn9 V °" 
tung ,n a-Stellung der Estergruppen zu Hydroperoxiden un dere SSSSL^ Wasserstoffabspal- 

Eun^^^ 

einen Lichtschutz bewirken. Diese Substonze S2^^I2!^ t c r an * W Pigmen,e k6nnen teilweise 
Oder Farbanderung fuhren. Geeignete uSSffi^^ST^ , Ungeei 9 net - da sie Verfarbung 
70 %, bevorzug, mindestens 80%, beslts die »***n! 

von 180 nm bis 380 nm, vorzugsweise 280 bis 350 nm Z™? f ' UV - Llchts Im Wellenlangenbereich 
zudem im Temperaturbereich von ^^^2!^^ l?T? UV - Stabi,isa <°™ — 

gasen nicht aus. Geeignete UV-Stabilisatoren al uSSi^'^ h^"^ S P alt P rodtjkle ^ 

nobenzoate, Oxalsaure-anilide, HydrowbenzoesauSer bS»« Z'mtsaureester-Derivate, Resorcin-mo- 
wobei die 2-Hydroxy-benzotriazole 9eWnderte Amine und Tria ™*- 

uberraschend, daB der Einsatz von Uvlteb™ 

lien mit hervorragenden Eigenschaften fOhrt Komb '" a "°n ™ Hydroiysestabilisatoren zu brauchbaren Fo 

festgestem, da3 der UV-Stabihsator e"e ^Z^^^Z^^T 

200 U nd240 °C zersetzt oderausgast Um die n^u^a* k -I S,Ch ^ Tem P era «"^n zwischen 
%) an UV-Stabilisator einarbeiten mussed dar4 dTe^ L s S ? T' T " 9009 Me " 9en (ca 1 0 bis 1 5 G ™- 
Konzentrationen vergi.bt jedoch die ^i^^Z^^^^ M *« h ° he " 

schaften werden negativbeeinfluBt Beim Ve,str JLn ^flf Herstellung. Auch die mechanischen Eigen- 

ge .nderFest ig Keit,d 9 h.E-Modu DoL a^^ 

satorauf den Walzen, was zur Beeintrachtiauna 2^0^ *° f,lscbwankun 9en f"hrt, Ablagerung von UV-Stabili- 
gene Oberflache) fuhrt, und Ablageunqen S ^StrS un.P ^haften (starke Trubung, Klebedefekt, inhomo- 
raschend, daB bereits mit «* F °' i6 ^ E * ™ — r uber- 

[0050J IneinerganzbesondersbevorcugtenAus^^^^^^ 
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10 




oder0,1 bis5,0 Gew.-% 2,2 , -(1, 4-Phenylen)-bis-([3,1]benzoxazin-4-on) der Formel 

15 



20 




25 

[0051] In einer weiteren Ausfuhrungsform konnen auch Mischungen dieser UV-Stabilisatoren oder Mischungen von 
mindestens einem dieser UV-Stabilisatoren mit anderen UV-Stabilisatoren eingesetzt werden, wobei die Gesamtkon- 
zentration an Lichtschutzmittel vorzugsweise zwischen 0,1 und 5,0 Gew.-% : besonders bevorzugt im Bereich von 0 : 5 

30 bis 3 : 0 Gew.-%, liegt, bezogen auf das Gewicht der ausgerusteten Schicht. 

[0052J In einer weiteren Ausfuhrungsform ist die erfindungsgemaBe Folie flammhemmend ausgerustet. Fiammhem- 
mend bedeutet, da8 die Folie in einer sogenannten Brandschutzprufung die Bedingungen nach DIN 4102 Teil 2 und 
insbesondere die Bedingungen nach DIN 4102 Teil 1 erfullt und in die Baustoffklasse B 2 und insbesondere B1 der 
schwer entflammbaren Stoffe eingeordnet werden kann. Des weiteren soil die gegebenenfalls flammhemmend aus- 

35 gertistete Folie den UL-Test 94 "Burning Test for Flammability of Plastic Material" bestehen, so daB sie in die Klasse 
94 VTM-0 eingestuft werden kann. Die Folie enthalt demgemaB ein Flammschutzmittel, das uber die sogenannte 
Masterbatch-Technologie direkt bei der Folienherstellung zudosiert wird, wobei der Anteil des Flammschutzmittels im 
Bereich von 0,2 bis 30,0 Gew.-%, bevorzugt 0,5 bis 25 Gew.-%, besonders bevorzugt von 1 ,0 bis 20,0 Gew.-%, bezogen 
auf das Gewicht der Schicht des kristallisierbaren Thermopiasten, liegt. Im Masterbatch betragt der Anteil des Flamm- 

40 schutzmittels allgemein 5 bis 60 Gew.-%, bevorzugt 1 0 bis 50 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des 
Masterbatches. Geeignete Flammschutzmittel sind beispielsweise Bromverbindungen, Chlorparaffine und andere 
Chlorverbindungen, Antimontrioxid und Aluminiumtrihydrate. Die Halogenverbindungen haben allerdings den Nachteil, 
daB dabei halogenhaltige Nebenprodukte entstehen konnen. Im Brandfall entstehen insbesondere Halogenwasser- 
stoffe. Nachteilig ist auch die geringe Uchtbestandigkeit einer damit ausgerusteten Folie. Weitere geeignete Flamm- 

^5 schutzmittel sind beispielsweise organische Phosphorverbindungen wie Carboxyphosphinsauren, deren Anhydride 
und Methanphosphonsauredimethylester. Wesentlich ist, daB die organische Phosphorverbindung im Thermoplast 
loslich ist, da andernfalls die geforderten optischen Eigenschaften nicht erfullt werden. 

[0053] Da die Flammschutzmittel im allgemeinen eine gewisse Hydrolyseempfindlichkeit aufweisen, kann der zu- 
satzliche Einsatz eines Hydrolysestabilisators sinnvoll sein. 

50 [0054] In dieser bevorzugten Ausfuhrungsform enthalt die erfindungsgemaBe schwer entf lammbare Folie als Haupt- 
bestandteil ein kristallisierbares Polyethylenterephthalat, 1 Gew.-% bis 20 Gew.-% einer im Thermopiasten loslichen 
organischen Phosphorverbindung als Flammschutzmittel und 0,1 Gew.-% bis 1 ,0 Gew.-% eincs Hydrolysestabilisators. 
Als Flammschutzmittel ist Methanphosphonsaure-dimethylester bevorzugt. Diese Anteile an Flammschutzmittel und 
Hydrolysestabilisator haben sich auch dann als gunstig erwiesen, wenn der Hauptbestandteil der Folie nicht Polye- 

55 thylenterephthalat, sondem ein anderer Thermoplast ist. 

[0055] Ganz uberraschend haben Brandschutzversuche nach DIN 4102 und dem UL-Test gezeigt, daB es im Falle 
einer dreischichtigen Folie durchaus ausreichend ist, die 0,5 bis 2 urn dicken Deckschichten mit Flammschutzmitteln 
auszurusten, urn eine verbesserte Flammhemmung zu erreichen. Bei Bedarf und bei hohen Brandschutzanforderun- 
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g =UC h die Kernschicht mjt Fl „ miueln ausgerastet d h ejne s _ 

* Vorknstallisatibn. Vortrocknung, Masterbatch-TechnZfe un J I h s ^ er 3^e Wirkung von geeigneter 

[0057] Wo eine sehr gute Siegelfahigk TgJ^enZ u Z Hy , drolys ,! stabi,isa '^ ^ruckgefuhrt. 
^erreichtwerdenkal.istdi^ 

besonderen Ausfuhrungsform die Basisschich B^^^JS^ 81 *^ ^ Umhflt dann in einer 
h.ge Deckschicht C. 1st die Deckschicht C abei^Sl??^^^ *"* ^ ebe ™^ siegelfa- 
,0 identisch. siegelfahig, dann s.nd die beiden Deckschichten vorzugsweise 

[0058] Die durch Coextrusion auf die Basissehi^ht r a ,.t„^ u. 

Polyestercopo^eren aufgebaut und ^tT^S^T^T^Z ° m * mMM A " ^ Basis ™ 
re, Bibenzolcarbonsaure- und Terephthafeaure-eSrund Z^lT^- T aUS 
D,e restlichen Monomereinheiten stammen aus an^^^^'T^ 5 "^ ^ammengesetzt sind. 
bzw. Dicarbonsauren, wie sie auch in der BasissSt SZZZS ^ C '° a,,phatischen oder aromatischen Diolen 
gewunschten Siege.eigenschaften bereitsteS ^ ^polyester, die die 

heiten und aus Ethylenglykol-Einheiten aufgebaut sind Der Ante.. a fSSjT P h T^' U " d Eth y |en «ophthalat-Ein- 
der entsprechende Anteil an Ethylenisophthalat 60 bis 5 1?"/ 1 Ethy,entere P htha, « betragt 40 bis 95 mol-% und 
Ethylentereph.ha.at 50 bis 90 moI% J^^^,^^^, denen der Anteil an 

*> ganz bevorzugt sind Copoiyester, bei denen der AnS an pfhS k ? en,SOph,halal 50 bi * 1 0 mol-% betragt und 
Anteil an Ethylenisophthalat 40 bis 1 5 mo!-% b e fra gt Bhyl6nterephtha,at » * 85 mo,-% und der entsprechende 
[0059] Fur die gegebenenfalls siegelfahioe Decksrhirh* r „^ ,- 

diegteichen Polymeren verwendet USS^, ^enschfchten konnen prinzipiel, 
- - werden aus der 

reicht,wennfOrdiesieUh^« 

besten Siege.eigenschaften der Folie erhMma^ ZT^tl^^ VeW6ndet werd *« Die 

• anorganische oder organische Filler zugegeben werteTFur TZ w ^?J W ** ,n insbes °"dere keine 

die niedrigste Siegeianspringtemperatur £ dfeToSen SitZhf f J*,™" M Vor 9 e 9 ebene ™ Copoiyester 
Handling der Folie schlecht, da ^Obe^^^^^Tt T?^- A " erdingS ' St in diesem Fa " das 
laBtsichkaumwickelnundistfureineWeiterve^^ 

Zur Verbesserung des Handlings der Folie und ZrW^l^ZZ f ^Z^^^ ennicht ^^ 
' zu modifizieren. Dies geschieht am besten mit H.lfe von aS^^^T"** * Siege,fahi 9 e Decksohicht A 
-n einer bestimmten Konzentration der Siegelschicht Zo^Tm e ' ner aus 9ewahlten GroQe, die 

ken minimiert und andererseits die SieJZT^nlT r ^ ^ da6 einerseits das Verb lok- 

[0062] Zwischen der Basisschicrtund S rwl ! u / Unwesentlich verschlechtert werden. 
, ^-Siekann^ 

Ausfuhrungsform besteht sie aus dem fur die BasisscS^^^^^ amer beS ° nderS b <*°™9ten 

lysestabilisatoren auch weitere ubliche Additive ™2TdTd£T y ^T S ' S kan " " eben denVden Hvdr <>- 

als 0,3 ^ und liegt vorzugsweise i m Bereic ^05^15!^ * WISChenschicht fet im allgemeinen groBer 

[0063] Die Dicke der Deckschicht/en ^ J.? ^" lnsbesond ere 1 ,0 bis 10 urn. 

0,2 bis 5 m , l*J225S^^ ^ MJ - ** vorzugsweise im Bereich von 

[0064] Die Gesamtdicke der erfinduVSsg^ P^v22 ^ 9 ^ verschieden ** ^ ^nnen. 

sich nach dem beabsichtigten Verwend 9 un 9 gs^weck SfeS^"" mnertlalb Weiter Grenzen va "'eren und richtet 

uber 45 mN/m liegt. "rcngetuhrt, daS die Oberflachenspannung der Folie danach im allgemeinen 

~r e r^ t-sparent einge,,, Dann enth„t sie 

Gew,%, bevorzugt 0,05 bis 1 0,0 Gew -% befrS tZte '° S " Chen FarbSt ° ffs a,l 9 emei " °>" bis 20.0 

sten. Ais loslichen Farbstoff werden hie, t IcTe be z^LT^T deS "^aren Thermop.a- 

farbliche Veranderung der Folie belt au de we . I noe JSS^T T*' 96 ' 6St Sind ( °' N ^ Die 
Farbstoffe konnen Lich, nur absorbieren, aber nich sS 2 etnlf , StreUUn 9 des Lich ^. 

— gfO r eineStreuungi, B eiderE^^^ 
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gebnis dieses Losungsprozesses ist der Farbstoff moiekular beispielsweise in dem kristallisierbaren Thermoplasten 
geldst. Derartige Einfarbungen werden als transparent, durchscheinend, transluzent oder opal bezeichnet. Von den 
verschiedenen Klassen der loslichen Farbstoffe werden besonders die fett- und aromaten loslichen Farbstoffe bevor- 
zugt. Dabei handelt es sich beispielsweise urn Azo- und Anthrachinonfarbstoffe. Sie eignen sich insbesondere z.B. 
zur Einfarbung von Polyethylenterephthalat, da aufgrund der hohen Glasubergangstemperaturen von Polyethylenter- 
ephthalat die Migration des Farbstoffes eingeschrankt ist. (siehe J. Koerner, Losliche Farbstoffe in der Kunststoffindu- 
strie in "VDI-Gesellschaft Kunststofftechnik:", Einfarben von Kunststoffen, VDI-Verlag, Dusseldorf 1975). Geeignete 
losliche Farbstoffe sind beispielsweise: C.I. Solventgelb 93 (ein Pyrazolonderivat), C.LSolventgelb 16 (ein fettloslicher 
Azofarbstoff), Fluorolgrungold (ein fluoreszierender polycyclischer Farbstoff), C.I.Solventrot 1 (ein Azofarbstoff), Azo- 
farbstoffe wie Thermoplastrot BS : Sudanrot BB, C.I.Solventrot 138 (ein Anthrachinonderivat), fluoreszierende Benzo- 
pyranfarbstoffe wie Fluorolrot GK und Fluorolorange GK, C.I.Solventblau 35 (ein Anthrachinonfarbstoff), C.LSolvent- 
blau 15:1 (ein Phthalocyaninfarbstoff) und viele andere. Geeignet sind auch Mischungen von zwei oder mehreren 
dieser loslichen Farbstoffe. 

[0067] Der losliche Farbstoff wird bevorzugt ebenfalls in Form eines Masterbatches zudosiert, kann aber auch direkt 
beim Rohstoffhersteller eingearbeitet werden. Der Anteil an loslichen Farbstoff(en) betragt allgemein 0,01 bis 40 Gew.- 
%, bevorzugt 0,05 bis 25 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht des kristallisierbaren Thermoplasten. 
[0068] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch ein Verfahren zur Herstellung der Folie. Allgemein erfolgt 
die Herstellung durch ein Extrusions- oder Coextrusionsverfahren, beispielsweise auf einer ExtrusionsstraBe. Als be- 
sonders vorteilhaft hat es sich erwiesen, den mindeslens einen Hydrolysestabilisator in Form eines vorgetrocknelen 
oder vorkristallisierten Masterbatches vor der Extrusion oder Coextrusion zuzugeben. Der Anteil an Hydrolysestabili- 
sator(en) im Masterbatch betragt allgemein 5 bis 50 Gew.-%, bevorzugt 6 bis 30 Gew.-%, jeweils bezogen auf das 
Gesamtgewicht des Masterbatches. Der bzw. die Hydrolysestabilisator(en) werden in einem Tragermaterial voll di- 
spergiert. Als Tragermaterial kommen der ThermopJast selbst, z. B. Polyethylenterephthalat oder auch andere Poly- 
mere, die m it dem Thermoplasten vertraglich sind, in Frage. 

[0069] Bevorzugt bei der Masterbatch-Technologie ist, daB die KorngroBe und das Schuttgewicht der Masterbatche 
ahnlich der KorngroBe und dem Schuttgewicht des Thermoplasten ist, so daB eine homogene Verteilung erreicht wird, 
aus der homogene Eigenschaften resultieren. 

[0070] Die Polyesterfolien konnen nach bekannten Verfahren aus einem Polyesterrohstoff, gegebenenfalls weiteren 
Rohstoffen : mindestens einem Hydrolysestabilisator sowie gegebenenfalls weiteren ublichen Additiven (letztere in 
ublicher Menge von 0,1 bis 30 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der Folie) sowohl als Monofolie als auch als mehr- 
schichtige - gegebenenfalls coextrudierte - Folien mit gleichen oder unterschiedlich ausgebildeten Oberflachen her- 
gestellt werden, wobei eine Oberflache beispielsweise Partikel enthalt und die andere nicht oder alle Schichten Partikel 
enthalten. Ebenso konnen eine oder beide Oberflachen der Folie nach bekannten Verfahren mit einer funktipnalen 
Beschichtung versehen werden. 

[0071] Masterbatche, die den oder die Hydrolysestabilisator(en) enthalten, sollten vorkristallisiert oder vorgetrocknet 
sein. Das gleiche gilt fur Masterbatche, die Flammschutzmittel oder UV-Stabilisator(en) enthalten. Diese Vortrocknung 
beinhaltet ein graduelles Erhitzen der Masterbatche unter reduziertem Druck (20 bis 80 mbar, vorzugsweise 30 bis 60 
mbar, insbesondere 40 bis 50 mbar) sowie Ruhren und gegebenenfalls ein Nachtrocknen bei konstanter, erhdhter 
Temperatur (ebenfalls unter reduziertem Druck). Die Masterbatche werden vorzugsweise bei Raumtemperatur aus 
einem Dosierbehalter in der gewunschten Abmischung zusammen mit den Polymeren der Basis- und/oder Deckschich- 
ten und ggf. anderen Rohstoffkomponenten chargenweise in einen Vakuumtrockner, der im Laufe der Trocken- bzw. 
VerweilzeiteinTemperaturspektrumvon 10 bis 160°C, vorzugsweise 20 bis 150°C, insbesondere 30 bis 130°C durch- 
lauft, gefullt. Wahrend der etwa 6-stundigen, vorzugsweise 5-stundigen, insbesondere 4-stundigen, Verweilzeit wird 
die Rohstoffmischung mit 1 0 bis 70 Upm, vorzugsweise 15 bis 65 Upm, insbesondere 20 bis 60 Upm, geruhrt. Das so 
vorkristallisierte bzw. vorgetrocknete Rohstoffgemisch wird in einem nachgeschalteten ebenfalls evakuierten Behalter 
bei 90 bis 180 °C, vorzugsweise 100 bis 170°C, insbesondere 110 bis 160 °C, fur 2 bis 8 Stunden, vorzugsweise 3 
bis 7 Stunden, insbesondere 4 bis 6 Stunden, nachgelrocknet. 

[0072] Bei dem bevorzugtem Extrusionsverfahren zur Herstellung der Folie wird das aufgeschmolzene Polymerma- 
terial mit den Additiven durch eine Schlitzduse extrudiert und als weitgehend amorphe Vorfolie auf einer Kuhlwaize 
abgeschreckt. Diese Folie wird anschlieBend erneut erhitzt und in Langs- und Querrichtung bzw. in Quer- und Langs- 
richtung bzw. in Langs-, in Quer- und nochmals und Langsrichtung und/oder Querrichtung verstreckt ("orientiert"). Die 
Strecktemperaturen liegen im allgemeinen 1 0 bis 60 °C uber der Glas-Ubergangstemperatur T g der Folie, das Streck- 
verhaltnis der Langsstreckung liegt ublicherweise bei 2 bis 6, insbesondere bei 3 bis 4,5, das der Querstreckung bei 
2 bis 5, insbesondere bei 3 bis 4,5, und das der gegebenenfalls durchgefuhrten zweiten Langs- und Querstreckung 
bei 1 ,1 bis 5. Die erste Langsstreckung kann auch gleichzeitig mit der Querstreckung (Simultanstreckung) durchgefuhrt 
werden. Es folgt die Thermofixierung der Folie bei Ofentemperaturen von 180 bis 260 °C, insbesondere von 220 bis 
250 °C. AnschlieBend wird die Folie abgekuhlt und gewickelt. 

[0073] Es war uberraschend, daB durch die Masterbatch-Technologie, kombiniert mit einer geeigneten Vortrocknung 
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und/oder Vorkristallisation, und dem Einsatz von Hydrolysestabilisatoren eine hydrolyse- und hochtemoeraturstabilP 
Fo„e m,t dem geforderten Eigenschaftsprofil ohne technische Probleme (wie ^S^^^ZSZ 

m^\^Lt^TZ 9 7^ eXZe " en,e ° P,ik - ei " aus 9 e ^nnete S Profil und eine ausgezeich- 

h! LcS i aufweist. S,e laBt s.ch hervorragend verstrecken, so daB sie verfahrenssicherund wirtschaftlich rentabel 
herges.ellt werden kann. Des weiteren ist es sehr tiberraschend, da(3 auch das Regenerat wiedeT^nsetzbar ilt lh r!> 
en Gelbwert der Folie negativ zu beeinflussen. Auch im Vergleich zu einer nicht Z^^fS^S^Z 
im Rahmen der MeBgenauigkeit nicht negativ verandert. ^ Gelbwert 

[0074] Unerwartet war ferner, daB die erfindungsgemaBe Folie auch in der flammfesten Ausfiihmnnsfnrm h*o «v> 
matest der Automobilindustrie besteht und nicht versprodet. "ammlesten Ausfuhrungsform den Kl.- 

[0075] Durch die Kombination ihrer Eigenschaften eignen sich die erfindungsgemaBen Folien fur eine Vielzahl ver 
sch.edener Anwendungen, beispielsweise im Innen- und AuBenbereich, auf dem BausektoTund im Messebau tm 
Laden- und Regalbau, im Eiektronikbereich und auf dem Beleuchtungssektor, fur Gewachshauser 2enTuZ2 ™ 

Maschmen und I Fahrzeugen, Flachkabel, flexible, gedruckte Schaltungen, Kondensatoren^S Ser Z 
schiermedium, Schattenmatten, Elektroanwendungen. en.uispiays, bchilder, Ka- 

[0076] Die Erfindung wird im Folgenden anhand von Ausfiihrungsbeispielen naher eriautert ohne darauf beschrankt 
zusein. Die Folieneigenschaften wurden wie folgtgepnjft: beschrankt 

Klimatest (Feuchte-Langzeittest) 

[0077] In diesem Test wurde die Folie 1000 h bei 85°C und 95% relativer Luftfeuchte im Autoklaven u^rM^^^ 
druck ge.agert. Nach der Lagerung wurde die ReiBfestigke* in Langs- und Quemchtun^^^^n^^ 

Hochtemperaturfestigkeit ' 



Eke^tnr"^ ^ 9em5B ™ 650 2 4 9 ^ 1 000 h *mp-no bei 130«C imUm- 

So N 527 l1 r bdrh?I Z Tnn a M/ h 2 *" K,ima ' ^ ta Hochte -P-turtest muB die ReiBfestigkeit 

nachlS0 527-1-2b ei mehral S 100 NW , ie gen, urn die Anforderungen der Automobilindustrie zu erfullen. 

Lichttransmission (Transparenz) 

[0080] Unter der Lichttransmission ist das Verhaltnis des insgesamt durchgelassenen Lichtes zur einfallenden Lirht 
Trubung 

« af 25» IS^SSSiS^ 'T^*'™ "*»"' ^ V ° m Lichtbunde. im Mittel 

Tm n!lhl^'; ? ? B,ld scharfe wurde unter einem Winkel kleiner 2,5» ermittelt. Die Trubung wurde mil 
dem gleichen Messgerat und gemaB der gleichen Norm bestimmt wie die Lichttransmission. 

Gelbwert 

gemeLen ^ * AbWeiChUng VOn der Fart >'°^eit in Richtung "Gelb" und wurde gemaB DIN 61 67 
Oberflachendefekte 

[0083] Die Oberflachendefekte wurden visuell bestimmt. 
Mechanlsche Eigenschaften 

[0084] Der E-Modul und die ReiBfestigkeit wurden in Langs- und Querrichtung nach ISO 527-1-2 gemessen. 
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Schrumpf 

[0085] Der Schrumpf wurde gemaB DIN 40634 bei 150°C und 15 Minuten Verweiidauer gemessen. 

5 Standardviskositat (SV) und intrinsische Vtskositat (IV) 

[0086] Die Standardviskositat SV wurde - angelehnt an DIN 53726 - als 1%ige Losung in Dichloressigsaure (DCE) 
bei 25°C gemessen. SV (DCE) = (ii rel -1) x 1000. Die intrinsische Viskositat (IV) berechnet sich wie folgt aus der 
Standardviskositat (SV) 

10 

IV = [n] = 6,907 • 10~ 4 SV (DCE) + 0,063096 [dl/g] 
Bewitterung (beidseitig), UV-Stabilitat 

[0087] Die UV-Stabilitat wurde nach der Testspezif ikation ISO 4892 wie tolgt gepruft: 



25 



Testgerat 


Atlas Ci 65 Weather Ometer 


Testbfedingungen 


gemaB ISO 4892, d. h. kunstliche Bewitterung 


Bestrahlungszeit 


1 000 Stunden (pro Seite) 


Bestrahlung 


0,5 W/m 2 , 340 nm 


Temperatur 


63 °C 


Relative Luftfeuchte 


50 % 


Xenonlampe 


innerer und auBerer Filter aus Borosilikat 


Bestrahlungszyklen 


102 Minuten UV-Licht, dann 18 Minuten UV-Licht mit Wasserbespruhung der Proben dann 
wieder 102 Minuten UV-Licht usw. 



Brandverhalten 



[0088] Das Brandverhalten wurde nach DIN 41 02 Teil 2, Baustoffklasse B2 und nach DIN 41 02 Teil 1 , Baustoffklasse 
B1 sowie nach dem UL-Test 94 emnittelt. 

35 

Bestimmung der Siegelanspringtemperatur (Mindestsiegeltemperatur) 

[0089] Mit dem Siegelgerat HSGVET der Firma Brugger wurden heiBgesiegelte Proben (Siegelnaht 20 mm x 100 
mm) hergestellt, wobei die Folie bei unterschiedlichen Temperaturen mit Hilfe zweier beheizter Siegelbacken bei einem 

40 

Siegeldruck von 2 bar und einer Siegeldauer von 0,5 s gesiegelt wurde. Aus den gesiegelten Proben wurden Pruf- 
streifen von 15 mm Breite geschnitten. Die T-Siegelnahtfestigkeit wurde wie bei der Bestimmung der Siegelnahtfestig- 
keit gemessen. Die Siegelanspringtemperatur ist die Temperatur, bei der eine Siegelnahtfestigkeit von mindestens 0 ; 5 
N/mrii 2 erreicht wird. 

45 

Siegelnahtfestigkeit 

[0090] Zur Bestimmung der Siegelnahtfestigkeit wurden zwei 15 mm breite Folienstreifen ubereinandergelegt und 
bei 130°C, einer Siegelzeit von 0,5 s und einem Siegeldruck von 2 bar (Gerat: Brugger Typ NDS, einseitig beheizte 
5o Siegelbacke) gesiegelt. Die Siegelnahtfestigkeit wurde nach der T-Peel-Methode bestimmt. 

Beispiele 

[0091 ] Bei den nachstehenden Beispielen und Vergleichsbeispielen handelt es sich jeweils urn ein- Oder mehrschich- 
tige, transparente Folien, die auf einer ExtrusionsstraBe hergestellt wurden. Sofern nichts anderes angegeben ist, sind 
55 die Folien jeweils 75 ujti dick. Wenn nichts anderes angeben ist, wird in den Beispielen jeweils der Polyethylenther- 
ephthalat-Gehalt urn die Gewichtsprozente der verschiedenen Zusatze reduziert. 

[0092] Das Polyethylenlerephlhalal (Klarrohsloff), aus dem die transparente Folie hergestellt wurde, hatte eine Slan- 



EP1 193 050 A1 



[0094] Die Additive zur Erzielung des Hydrolyseschutzes und der zusatzlichen 
verschiedenen Masterbatchen zudosiert: 'usaizncnen 

Masterbatch MB1: 

[0095] 



Funktionalitaten wurden in Form von 



15 



20 




25 



20 Gew.-% 
80 Gew.-% 



T e e ^ZT hen polymeren Carbodiimids (@ s,abaxo1 p von Rhein Chemie - =«*r 

PET 



Schuttgewicht: 750 kg/m 3 

[0097] Zur Herste.lung von UV-stabilisierten Folien W urde folgendes Masterbatch eingesetzt: 
Masterbatch MB3: 



[0098] 



35 



20 Gew.-% 
80 Gew.-% 



2£,6-Dipheny K 1 .S-Sltriazin-S-yO-S-hexyloxy-phenol^Tlnuvin ISZZvonCibaSpeciaftyChemi, 
PET 



emicals) 



40 



[0099] Zur Verbesserung der Schlupfeigenschaften wurde folgendes Masterbatch eii 
Masterbatch MB4: 



eingesetzt: 



50 



[0101] Zur Herstellung einer flammhemrnend 
Masterbatch MBS: 
[0102] 



ausgerusteten Folie wurde folgendes Masterbatch eingesetzt: 



25 Gew.-% 
75 Gew.-% 



M^hanphosphonsaure-dimelhylester (® Amgard P1045 von Albright i Wi.son Americas, USA) 



und 



55 [0103] Zur Herstellung einer transparent eingefarbten Folie 



wurde folgendes Masterbatch eingesetzt: 



V 
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w 
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Masterbatch MB6: 
[0104] 



20 Gew.-% 
80 Gew.-% 



Solventblau 35 (fettloslicher Anthrachinon-Farbstoff, €> Sudanblau 2, BASF, Deutschland) und 
PET 



[0105] Es wurde eine Monofolie hergestellt, die als Hauptbestandteil PET, 0,2 Gew.-% SHiciumdioxid (Sylobloc® , 
Grace, Worms, Deutschland) als Antiblockmittel und 10 Gew.-% MB2 enthielt. 

[0106] Zwecks homogener Verteilung wurde das Siliciumdioxid, das im PET nicht loslich ist, beim Rohstoffhersteller 
in das PET eingearbeitet. 

[0107] Das PET hatte eine Standardviskositat SV (DCE) von 810, was einer intrinsischen Viskositat IV (DCE) von 
0,658 dl/g entspricht. 

[0108] 60 Gew.-% PET, 30 Gew.-% PET-Rezyklat und 10 Gew.-% des Masterbatches MB2 wurden bei Raumtem- 
peratur aus separaten Dosierbehaltem in einen Vakuumtrockner gefullt, der vom Einfullzeitpunkt bis zum Ende der 
Verweilzeit ein Temperaturspektrum von 25 bis 130 °C durchlief. Wahrend der ca. 4-stundigen Verweilzeit wurde das 
Rohstoffgemisch mil 61 Upm geruhrt. 

[0109] Das vorkristallisierte bzw. vorgetrocknete Rohstoffgemisch wurde in dem nachgeschalteten, ebenfalls unter 
Vakuum stehenden Hopper bei 140 °C 4 Stunden nachgetrocknet. Anschlief3end wurde die Folie mit dem beschrie- 
benen Extrusionsverfahren hergestellt. 

Beispiei 2 

[0110] Es wurde eine Monofolie aus 51 Gew.-% PET (RT49), 10 Gew.-% MB2, 4 Gew.-% MB4 sowie 35 Gew.-% 
immanent anfallendem Regenerat wie in Beispiei 1 beschrieben hergestellt 

Beispiei 3 

[0111] Die Folie aus Beispiei 2 wurde in einem Wanmeofen weitestgehend zuglos bei einer Temperatur von 200°C 
und einer Verweildauer von 60 Sekunden nachbehandelt. 

Beispiei 4 

[0112] Die Folie aus Beispiei 2 wurde mit Trichloressigsaure beidseitig chemisch nachbehandelt. 
Beispiei 5 

[0113] In Abanderung zu Beispiei 1 enthielt die Folie 2 Gew.-% MB1 und 10 Gew.-% MB2. Das Masterbatch wurde 
zusammen mit den anderen Rohstoffkomponenten wie in Beispiei 1 beschrieben vorgetrocknet. 

Beispiei 6 

[0114] Die analog Beispiei 2 hergesteilte Monofolie enthielt neben 56 Gew.-% PET RT49 5 Gew.-% MB2, 4 Gew.- 
% MB4 und 35 Gew.-% Regenerat. Die Rohstoffmischung wurde wie in Beispiei 2 beschrieben vorgetrocknet. 

Beispiei 7 

[0115] Die gemaf3 Beispiei 1 hergesteilte Folie enthielt 0,2 Gew.-% Siliciumdioxid, 10 Gew.-% MB1 und 1 0 Gew.-% 
MB2. 

Beispiei 8 

[0116] Durch Coextrusion wurde eine dreischichtige PET-Folie mit der Schichtabfolge A-B-A hergestellt, wobei B 
die Kernschicht und A die Deckschichten reprasentieren. Die Dicke der Kernschicht betrug 71 jirn, die der beiden 
Deckschichten jeweils 2 u.m. Fur Kernschicht und Deckschichten wurde PET aus Beispiei 1 eingesetzt. Die Kernschicht 



10 
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Beispiel 9 

[0117] Beispiel 8 wurde wiederholt. Beide Deckschichten enthielten jedoch zusatzlich 5 Gew,% MB2. 
Beispiel 10 

[0118] Es wurde eine hydrolysestabile A-B-A-Folie mit folgender Rezeptur hergestellt: 



75 



Basisschicht (72 dick) 
Deckschichten A (je 1 ,5 fim) 



5 R 5 eg G e e n W e r at PET402 °. 10 *>•-% MB2 sow,e 35 Gew-% immanent angefallenes" 
83Gew.-%PET4020, 7 Gew.-% MB4 sowie 10 Gew.-% MB1 



20 



Vergleichsbeispiel 1 

[01 19] Es wurde eine Folie wie in Beispiel 1 hergestellt, die jedoch keinen HydrolysestabiHsator enthielt. 
Beispiel 11 

S .SiT* ' ter9ea * * <— ' »— • '» MB5 ««* Oe, An.ei, 



25 
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Beispiel 12 

£ke^ * Schichtabfolge A-B-A hergeste.lt. Die 

Gew.-% MB2 und zusatz.ich 10 Gew % lS » ? ? ? J6We " S 1 ^ ° ie Kernscni "" enthielt 1 0 

(en) und FlammschutzmiUe. (Flammschutzmme.). In den Deckschichten fehtten HydrolysestabiHsator 

Beispiel 13 

~m T n 66 .„ pet nJL**s s h^s*™' *** m " aer aus ,2 - e 

Beispiel 14 

»» in Beispiel 1 beschneeen loTgSkne, "** ZUSam ™" *" anderen «»«on,pone„ t en 

Beispiel 15 

Beispiel 16 

S *" M ° n0 '* * — PET « «-* ««*— t = Ge», 
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w 



15 



Beispiel 17 

[0127] Beispiel 12 wurde wiederholt mit der Abweichung, daB die Kernschicht 10 Gew.-% MB2 und 5 Gew.-% MB5 
enthielt. 

Vergleichsbeispiel 2 

[0128] Beispiel 11 wurde wiederholt, jedoch auf die Zugabe eines Hydrolysestabilisators verzichtet. Die Monofolie 
enthielt demnach neben PET 0,2 Gew.-% Silciumdioxid sowie 10 Gew.-% MB5. 

Vergleichsbeispiel 3 

[0129] Beispiel 3 aus GB-A 2 344 596 wurde nachgearbeitet (75 u,m Folie mit Flammschutzmittel und UV-Stabilisa- 
tor). 



Beispiel 18 

[0130] Beispiel 2 wurde wiederholt mit der Abweichung, daB die Folie nunmehr 3 Gew-% MB5 enthielt. 
20 Beispiel 19 

[0131] Die Folie aus Beispiel 18 wurde in einem Warmeofen weitestgehend zuglos bei einerTemperatur von 200°C 
und einer Verweildauer von 60 Sekunden nachbehandelt. 

25 Beispiel 20 

[0132] Die Folie aus Beispiel 18 wurde mit Trichloressigsaure beidseitig chemisch nachbehandelt, was zu einer 
reaktiven Oberflache fuhrte. 

30 . Beispiel 21 

[0133] Die Folie aus Beispiel 2 wurde nach der Langsstreckung mit Hilfe eines "Reverse gravure-roll coating w -Ver- 
fahren mit einer waBrigen Dispersion beidseitig beschichtet. Die Dispersion enthielt neben Wasser 



35 



4,20 
0 f tS 



hydrophilischen Polyester (5-Na-sulfoisophthalsaurehaltiges PET/ 1 PA- Polyester, SP41, Ticona, USA), 
koiloidales Siliciumdioxid (® Nalco 1 060, Deutsche Nalco Chemie, Deutschland) als An tiblockmittel sowie 
Ammoniumcarbonat (Merck, Deutschland) als pH-Puffer. 



40 



45 



[0134] Das Naf3antragsgewichtbetrug2 g/m 2 pro beschichtete Seite. Nach derQuerverstreckung lag die berechnete 
Dbke der Beschichtung bei 40 nm. 

Beispiel 22 

[0135] Es wurde eine hydrolysestabile ABA-Folie mit folgender Rezeptur hergestellt: 



Basisschicht (72 u.m dick) j 50 Gew.-% PET 4020, 10 Gew.-% MB2, 5 Gew.-% MB3 und 35 Gew.-% immanent 

i angefallenes Regenerat. 
Deckschichten A (je 1,5 jim) ; 93 Gew.-% PET 4020 und 7 Gew.-% MB4. 



50 



Beispiel 23 

[0136] Analog Beispiel 22 wurde eine hydrolyse- und UV-stabile A-B-A-Folie mit folgender Rezeptur hergestellt: 



55 



Basisschicht (72 u.m dick) | 50 Gew.-% PET 4020, 5 Gew.-% MB2, 3 Gew.-% MB3 und 35 Gew.-% immanent 

| angefallenes Regenerat. 

Deckschichten A (je 1,5 nm) j 78 Gew.-% 4020, 7 Gew.-% MB4, 10 Gew.-% MB1 sowie 5 Gew.-% MB3. 



75 



20 
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Beispiel 24 



5 Gets S 0 G SS2? e A ^- Fdi6 "* *» 1 0 Basisscnicnt B 

[0138, FOr die 1 m dlJsiege^e ^.S^^^SST^ Re96nerat her9eS,em - 

gankatalysators, Mn-Konzentration: 1 00 ppm). Sie enttlS GegM emeS Man " 

[013, Die , ,m dicke Oec.cn.n, C ZL neben Z^^S^^^^ 



10 Beispiel 25 



55 



sirecKung ,ag die ber^ne,, Dlcte „ar LSS J£ «»San« W w«h t b , lnlg 2 g^a. Nach *, Que,. 
Beispiel 26 

lung bei mehr ate 45 mN/m lag Oberflachenspannung der Folie nach der Behand- 

[0142, Die Eigenschaften der erfindungsgemaBen Fo.ien sind den nachfo.genden TabeHen zu entnehmen. 
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Tabelle 3 (weitere Funktionalisierungen) 



Eigenschaften 




B21 


B22 


B23 


B24 


B25 


B26 


Oicke 




75 


75 


75 


12 


12 


75 


Hvdrnlvse^tabili^aforpn 

■ i j vii wiy «swo law 1 1 1 «7u (vi wit 


An7ahl 


i 

1 


i 

1 


0 


1 


1 


1 
I 


Schichtpn 

Vvlllvl ltd 1 


An^ahl 


1 
I 


3 
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1 
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Glanz 


9i iRpn 

a U loCI 1 


1 UZ. 


1 OJ 
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innen 


168 
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909 


I uo 


Lichttransmission/ 
Transparenz 


% 


87 
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Triibung 


% 


16 
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18 
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Patentanspruche 



1 . Ein- oder mehrschichtige. transparente. biaxial orientierte und thermofixierte Folie die ate HauntbP^nHt.ii mi 

5 ' b?nlnnf' 3 K inem mehrere " *" AnSprtidle 2 biS 4 ' dadurch 9e*ennzeichnet, daB die phenolische Ver 
b.ndung komb.n.er, lst mit m indes<ens einem. organischen Phosphit, insbesondere mit ein J^^hl 

6. Folie gemaB einem oder mehreren der Anspruche 2 bis 5, dadurch qekennzeichnet d»A n^r- ■ u* , - 
derphenolischen Verbindungzu dem organischen Phosphit ^ 9^^^^°^^^^ 

8 " 2 F toS.o A o n OhaT h ?! dadUrCh 9eke " n2eichnet > « *• P°«V-e Cafcodiimid ein 

9 ' z F ot S 9 oTbl A 50 P G e w 7 o 0d r 8 - ""JUT ^ m0n ° meren ° def P ° ,ymeren Carbodiimids und/oder des Oxa- 

Blends aus 30 b. 90 Gew,% eines organischen Phosphrts und 70 bis 1 0 Gew,% eines ^^E^ 

^aSS^T ° d6r mehrere " ^ AnSRrtiChe 1 biS 10 ' dadurch Sekennzelchnet, daB der Anteil aller Hv- 
drolysestabilisatoren zusammen 0,2 bis 16 0 Gew -% bevoryuot n <; hie ynr.. <>/ . ' y 

Gewicnt der Folie bzw. der betreffenden Sci^J^SSSS; Slie ^ ' ^ *" 

12 ' lu^iZ^ ° der mehr6ren AnSPriiChS 1 biS 11 ' dadurch gekennzrtchnt, daB sie gegen UV-Strah 

13 ' bSrTntLT PmCh 1 2 ' dadUrCh 9ekenn2eichnet ' *• sie oder «*—•■"■ eine Schicht darin einen UV-Sta- 
14. Folie gemaBAnspruch13, dadurch gekennzeichnet, daB derUV-Stablilisator2-(4,6-Di P henyl-[1 3 51triazin-2-vh 

15 ' Gew I 3 ° der 14 ' dadUrCh 9 ekenn2eichne t. daB der Antei, des UV-Stabi.isators 0 1 bis 5 0 

Schicht' 91 °' 5 3 ' 0 GeW - % ' betr§9t ' jeW6i,S bS209en auf das ^esamtgewicht der mindes^ens einen 

16. Folie gemaB einem oder mehreren der Anspruche 12 bis 15. dadurch gekennzeichnet, daB sie oder mindestens 
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eine Schicht darin ein Flammschutzmittel enthalt. 

17. Folie gemaB Anspruch 16 ? dadurch gekennzeichnet daB das Flammschutzmittel eine Bromverbindung, ein 
Chlorparaffin oder eine andere Chlorverbindung, Antimontrioxid. Aluminiumhydroxid oder eine organische Phos- 

5 phorverbindung ist. 

1 8. Folie gemaB Anspruch 1 6 oder 1 7, dadurch gekennzeichnet, daQ der Anteil des Flammschutzmittels 0,5 bis 30 : 0 
Gew.-%, bevorzugt 1 ,0 bis 20,0 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht der Schicht des kristallisierbaren Ther- 
moplasten, betragt. 

10 

19. Folie gemaB einem oder mehreren der Anspruche 12 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daB sie zusatzlich eine 
siegelfahige Deckschicht umfaBt. 

20. Folie gemaB einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daB sie nach 1 5 miniitigem 
'5 Erhitzen auf 1 50 °C einen Schrumpf in Langs- und Querrichtung von jeweils weniger als 1 ,5 %, bevorzugt weniger 

als 1 ,3 %, besonders bevorzugt weniger als 1 ,1 %, aufweist. 

21. Verfahren zur Herstellung der Folie gemaB einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 20, dadurch gekennzeich- 
net, daB ein Gemisch, das mindestens einen kristallisierbaren Thermoplast als Hauptbestandteil und mindestens 

20 einen Hydrolysestabilisator umfaBt, in einem Extruder aufgeschmolzen und durch Extrusion oder Coextrusion zu 

einer ein- oder mehrschichtigen Folie geformt wird, wobei der mindestens eine Hydrolysestabilisator in Form eines 
vorkristallisierten oder vorgetrockneten Masterbatches vor der Extrusion oder Coextrusion zugegeben wird. 

22. Verfahren gemaB Anspruch 21 , dadurch gekennzeichnet, daB die bei der Extrusion gebildete weitgehend amor- 
25 phe Vorfolie auf einer Kiihlwalze abgeschreckt, anschlieBend erneut erhitzt, in Langs- und/oder Querrichtung ver- 

streckt und schlieBlich thermofixiert wird. 

23. Verwendung der Folie gemaB einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 20 im Innen- und AuBenbereich, auf dem 
Bausektor und im Messebau, im Laden- und Regalbau, im Elektronikbereich und auf dem Beleuchtungssektor, 

30 fur Gewachshauser, Innenraumverkleidungen, Messe- und Werbeartikel, Lichtwerbeprofile, flexible Leiter in der 

Automobilindustrie f Schutzverglasungen von Maschinen und Fahrzeugen, Flachkabel, flexible, gedruckte Schal- 
tungen, Kondensatoren, Displays, Schilder, Kaschiermedium, Schattenmatten, Elektrpanwendungen. 
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